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Sintesis dan Karakterisasi Senyawa Kompleks




Kompleks Co(II)-disianamida merupakan salah satu senyawa yang 
masih sering dikembangkan karena dapat membentuk polimer 
koordinasi dan bersifat antiferomagnetik. Modifikasi senyawa 
kompleks Co(II)-disianamida dapat dilakukan dengan menambahkan 
ligan netral, salah satunya adalah niasinamida. Tujuan dari penelitian 
ini adalah mensintesis senyawa kompleks Co(II)-disianamida-
niasinamida (Co(II)-dca-nia) dengan metode larutan pada suhu ruang 
dan mempelajari pengaruh variasi pelarut dan rasio mol 
Co(II):dca:nia terhadap senyawa kompleks yang dihasilkan. Sintesis 
dilakukan dengan metode larutan menggunakan variasi pelarut (air 
dan metanol) dan variasi rasio mol (1:2:2 dan 1:2:4) selama 21 hari. 
Hasil penelitian menunjukkan bahwa padatan mikrokristalin 
berwarna merah muda dihasilkan dari semua variasi pelarut dan rasio 
mol dan kristal berwarna merah dari penguapan lebih lanjut pada 
filtrat metanol. Analisa dengan FTIR menunjukkan adanya vibrasi 
dari gugus fungsi yang khas dari ligan dca maupun ligan nia 
(O=C NH2) di semua produk. Uji titik leleh menunjukkan adanya 
dekomposisi pada 215-217 °C (mikrokristalin) dan 187 °C (kristal). 
Analisa dengan SEM-EDS mengkonfirmasi bahwa morfologi 
padatan berbentuk mikrokristalin dan kristal, sedangkan dari data 
EDS diperoleh prediksi rumus empiris senyawa kompleks yaitu 
[Co(dca)2(nia)2]n untuk produk mikrokristalin dan 
{[Co(dca)2(nia)2]·2CH3OH}n untuk produk kristal. Reaksi dengan 
pelarut metanol menghasilkan produk lebih banyak, dan semakin 








Synthesis and Characterization of Co(II)-Dicyanamide-Niacinamide 




Co(II)-dicyanamide complex is one of coordination compound which 
is still being developed due to its antiferromagnetic properties. 
Modification of the Co(II)-dicyanamide can be done by adding 
neutral ligands, one of which is niacinamide. This research aims to 
synthesize Co(II)-dicyanamide-niacinamide complex by solution 
method at room temperature and to study the effect of solvent 
variations and Co(II):dca:nia molar ratio toward the synthesized
complex. The synthesis was carried out for 21 days by using water or
methanol solvents and in molar ratios of 1:2:2 and 1:2:4. The results 
showed that pink microcrystalline was produced from all variations 
of solvents and molar ratios and a red crystalline product produces
further slow evaporation of the methanol filtrate. FTIR analysis 
showed that there were vibrations of the functional groups that 
typical to NH2) ligands in all products. 
Melting point tests showed decomposition at 215-217 °C 
(microcrystalline) and 187 °C (crystal). SEM-EDS analysis 
confirmed that the morphology of the product was microcrystalline
powder and crystalline solid, while the EDS data suggest that the 
proposed empirical formula of the products were [Co(dca)2(nia)2]n
for microcrystalline powder and {[Co(dca)2(nia)2]·2CH3OH}n for 
crystalline solid. Reaction with methanol solvent produces higher 
yield, and the higher the niacinamide ratio, the higher solid product
produced. 
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1.1 Latar Belakang 
Senyawa kompleks adalah salah satu material anorganik yang 
berkembang cukup pesat karena memiliki banyak kemudahan untuk 
disintesis dengan pilihan logam [1], ligan dan metode yang beragam
[2] sehingga mudah dimodifikasi untuk meningkatkan dan 
memvariasikan manfaatnya. Senyawa kompleks memiliki banyak 
aplikasi dalam bidang industri maupun kesehatan misalnya katalis 
[3], material magnet [4], adsorben [5], antibakteri [6], fotosensitizer 
[7], dll. 
Salah satu kompleks yang masih sering dikembangkan adalah 
kompleks dengan ligan disianamida (dca). Hal ini dikarenakan ligan 
dca memiliki banyak pilihan pola koordinasi dengan atom pusat [8]
sehingga dapat menghasilkan berbagai jenis struktur kompleks yang 
mengarah pada berbagai bentuk aplikasi yang bervariasi. Selain itu, 
(C N) [9] dan dapat berperan sebagai ligan terminal maupun ligan 
jembatan [6]. Khususnya sejak penemuan sifat long-range magnetic 
order yang terdapat pada senyawa -[M(dca)2] [9, 10], kompleks dca 
banyak diteliti karena memiliki potensi sebagai material magnet.
Logam transisi yang pernah dilaporkan dalam sintesis [M(dca)2]
antara lain Pb2+, Mn2+, Fe2+, Co2+, Cu2+, Zn2+, dan Ni2+ [9, 11, 12].
Kompleks M(II)-dca memiliki sifat magnetik yang beragam seperti 
antiferromagnetik lemah, antiferromagnetik kuat, dan ferromagnetik 
lemah [8]. 
Pada penelitian ini kompleks [Co(dca)2] akan dimodifikasi 
dengan penambahan ligan netral yaitu niasinamida (untuk 
selanjutnya disingkat dengan nia). Ion kobalt(II) memiliki 
konfigurasi elektron d7 dimana orbital d-nya terdapat tiga elektron
yang tidak berpasangan sehingga memiliki sifat kemagnetan yang 
tinggi. Selain ion logam pusat, ligan yang kaya elektron  juga dapat 
meningkatkan sifat kemagnetan dari kompleks yang dihasilkan. 
Berdasarkan penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Zheng dan 
Zhuang (2010), ligan isonikotinamida (4-nic) berhasil ditambahkan 
ke dalam kompleks M(dca)2 dan menghasilkan kompleks
[Co(dca)2(4-nic)2]n·2nCH3OH yang memiliki sifat antiferromagentik 
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lemah [13]. Beberapa ligan netral lainnya juga telah dilaporkan, 
salah satunya oleh Mautner dkk. (2019) [14] yang melaporkan 
sintesis [Co(µl,5-dca)2(py-NH2)2]n, py-NH2 = 3-aminopiridin yang 
memiliki sifat antiferromagnetik. Hal ini menunjukkan bahwa 
penambahan ligan netral dapat mempengaruhi sifat kemagnetan dari 
kompleks M(II)-dca yang dihasilkan. 
Ligan niasinamida akan digunakan dalam rangka mempelajari 
pengaruh jenis ligan yang berbeda terhadap sifat kemagnetan dari 
kompleks [M(dca)2(L)]. Niasinamida termasuk ligan yang kaya 
gugus karbonil dan piridilnya [15]. Struktur jembatan yang terbentuk 
dapat membantu pergerakan elektronik antara M(II) dan ligan dari 
suatu kompleks sehingga mempengaruhi sifat kemagnetan dari 
kompleks yang dihasilkan. Berdasarkan hasil penelitian, sejauh ini 
belum ada pelaporan tentang penggunaan ligan niasinamida dalam 
kompleks Co(II)-dca meskipun niasinamida tersedia secara 
komersial dengan harga terjangkau. Hal ini membuka kesempatan 
untuk mengeksplorasi penggunaan niasinamida sebagai ligan yang 
diperkirakan dapat memberikan pengaruh pada sifat magnetik 
kompleks M(II)-dca. 
Metode sintesis yang seringkali digunakan dalam sintesis 
kompleks M(II)-dca adalah metode larutan [8, 12, 13, 16 22]. 
Metode ini merupakan metode yang paling sederhana dibandingkan 
dengan metode yang lain. Selain itu, metode ini juga sejalan dengan 
konsep green chemistry dimana digunakan sedikit bahan kimia, 
pelarut yang ramah bagi lingkungan, dapat dilakukan pada suhu 
ruang (hemat energi), dan tidak memerlukan perangkat yang rumit 
[23]. 
Selain dipengaruhi oleh metode sintesis, pembentukan kristal juga 
dipengaruhi oleh faktor-faktor lain seperti ion logam yang dipakai, 
pelarut, anion, rasio mol, suhu [24] dll. Faktor  fator tersebut dapat 
bersifat saling terkait (dependent) maupun tidak saling terkait 
(independent) tergantung kondisi dan senyawa yang ingin dihasilkan. 
Reaksi yang berbeda akan memberikan pengaruh yang berbeda pula. 
Oleh karena itu hasil studi tentang faktor-faktor yang mempengaruhi 
komposisi, struktur, dan sifat senyawa kompleksnya dapat bervariasi. 
Pada penelitian ini faktor yang akan dikaji adalah variasi pelarut 
dan rasio mol Co(II):dca:nia karena diperkirakan akan 
mempengaruhi pembentukan padatan senyawa kompleks Co(II)-dca-
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nia. Penggunaan rasio mol yang berbeda dapat memberikan senyawa 
dan rendemen yang berbeda, sedangkan penggunaan pelarut yang 
berbeda diperkirakan dapat mempengaruhi kondisi lingkungan 
selama proses kristalisasi maupun produk dari senyawa kompleks. 
Berdasarkan latar belakang tersebut, penelitian ini akan 
difokuskan pada sintesis senyawa kompleks Co(II)-dca-nia 
menggunakan metode larutan dengan variasi pelarut dan rasio mol, 
dimana sintesis dianggap berhasil apabila produk Co(II)-dca-nia 
yang diperoleh berupa padatan. 
1.2 Perumusan Masalah 
1. Bagaimana sintesis senyawa kompleks Co(II)-dca-nia 
dengan metode larutan? 
2. Bagaimana hasil karakterisasi senyawa kompleks yang 
diperoleh? 
3. Bagaimana pengaruh variasi pelarut terhadap senyawa 
kompleks yang diperoleh? 
4. Bagaimana pengaruh variasi rasio mol Co(II):dca:nia 
terhadap senyawa kompleks yang diperoleh? 
1.3 Batasan Masalah 
1. Metode yang digunakan adalah metode larutan dengan 
teknik pencampuran langsung pada suhu ruang dengan lama 
reaksi 21 hari. 
2. Bahan dasar yang digunakan adalah kobalt(II) nitrat 
heksahidrat, natrium disianamida, dan niasinamida. 
3. Variasi pelarut yang digunakan untuk mensintesis senyawa 
kompleks Co(II)-dca-nia adalah air dan metanol. 
4. Rasio mol yang digunakan untuk mensintesis senyawa 
kompleks Co(II)-dca-nia adalah 1:2:2 dan 1:2:4. 
5. Karakterisasi dilakukan hanya pada produk berupa padatan 
dengan menggunakan FTIR, uji titik leleh, dan SEM-EDS. 
6. Sintesis dianggap berhasil apabila produk padatan 
merupakan senyawa Co(II)-dca-nia. 
7. Uji sifat kemagnetan tidak dilakukan dalam penelitian ini. 
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1.4 Tujuan Penelitian 
1. Mendapatkan senyawa kompleks Co(II)-dca-nia dengan 
metode larutan. 
2. Mengetahui hasil karakterisasi dari senyawa kompleks yang 
diperoleh melalui FTIR, uji titik leleh, dan SEM-EDS. 
3. Mengetahui pengaruh variasi pelarut terhadap senyawa 
kompleks yang diperoleh. 
4. Mengetahui pengaruh variasi rasio mol Co(II):dca:nia 
terhadap senyawa kompleks yang diperoleh. 
1.5 Manfaat Penelitian 
Manfaat dari penelitian ini adalah diperoleh formulasi yang tepat 
dalam pembuatan senyawa kompleks Co(II)-dca-nia yang berpotensi 
menjadi material magnet sehingga dapat diaplikasikan dalam bidang 





2.1 Senyawa Kompleks Kobalt(II) Disianamida 
Ligan disianamida (dca, N(CN)2-) (Gambar 2.1) telah menarik 
perhatian para ilmuwan karena keunikan yang dimilikinya. Senyawa 
dca banyak digunakan sebagai ligan untuk menyusun senyawa 
polimer baik sebagai ligan terminal maupun ligan jembatan dengan 
mode ikatan koordinasi yang sangat beragam. Tidak hanya itu, ligan 
dca juga dapat membantu kita memahami adanya hubungan antara 
struktur molekul dengan sifat magnet [20]. Dalam susunan senyawa 
kompleks koordinasi, apabila mengandung ion logam yang bersifat 
paramagnetik maka dapat berfungsi sebagai dasar molekul magnet. 
Kebanyakan kompleks M(II)-dca menunjukkan kopling 
antiferromagnetik lemah, namun beberapa kasus menunjukkan 
kopling antiferromagnetik kuat, dan ferromagnetik lemah [8]. Oleh 
karena itu, ligan dca banyak digunakan sebagai ligan jembatan dalam 
pembuatan material magnet, misalnya pada struktur 3D [Co(dca)2]n
yang bersifat ferromagnetik [12].  
 
  
Gambar 2.1: Struktur ion disianamida [9] 
 
Rekayasa senyawa kompleks koordinasi menggunakan ligan dca 
telah banyak dilaporkan. Selain sifat unik yang dimiliki, senyawa 
kompleks tersebut memiliki potensi untuk diaplikasikan dalam 
berbagai bidang seperti penyerapan gas, katalisis, material magnet, 
dan sebagainya [13]. Senyawa dca dapat diperoleh dalam bentuk 
natrium disianamida (NaN(CN)2) yang merupakan molekul planar 
bengkok (angular planar) [25]. Ligan disianamida memiliki tiga 
atom nitrogen yaitu dua atom nitrogen terminal dan satu atom 
nitrogen pusat yang dapat berkoordinasi dengan ion logam pusat dan
dapat berperan sebagai ligan uni-, bi-, dan tridentat [6] serta
memungkinkan membentuk struktur senyawa kompleks berdimensi 
tinggi [19].  
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Keunikan mode koordinasi yang diberikan oleh ligan dca dalam 
berikatan dengan ion logam pusat memberikan bentuk senyawa 
polimer yang unik pula [26]. Perbedaan mode koordinasi ligan dca 
dengan ion logam pusat (Gambar 2.2) memungkinkan pembentukan 
senyawa kompleks dengan struktur sistem mononuklir, polinuklir, 
dan jaringan dimensional 1D, 2D, dan 3D [27]. Senyawa dca juga 
sering digunakan untuk sintesis senyawa kompleks logam transisi 
untuk mengkaji material magnetik berbasis molekul multidimensi 
maupun bidang lainnya [28].  
 
 
Gambar 2.2: Variasi mode ikatan ligan disianamida dengan ion 
logam pusat (M) [8] 
 
Sebagian besar kompleks logam yang mengandung ligan dca, 
ligan dca menunjukkan pola koordinasi µ-1,5 dan berperan sebagai 
perantara interaksi magnetik yang lemah dengan ion logam 
paramagnetik [29]. Kobalt merupakan salah satu logam yang sama 
seperti Fe, kobalt dapat dimagnetisasi dan diaplikasikan sebagai 
material magnet [30] karena adanya elektron tidak berpasangan pada 
orbital d. Stabilitas magnetik dari kompleks kobalt telah diamati 
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dengan berbagai kondisi lingkungan koordinasi termasuk pada 
geometri oktaheral, tetrahedral, trigonal planar, dan trigonal 
piramidal [4]. Beberapa penelitian yang telah dilaporkan, berhasil 
mensintesis senyawa kompleks Co(II)-dca-L, L= ligan,
menggunakan metode larutan dengan berbagai pelarut seperti pelarut 
air [8, 12, 13, 18, 20], metanol [16, 17, 22], etanol [12, 21], dan 
asetonitril [19]. Hasil penelitian tersebut dirangkum pada Tabel 2.1. 
 





[Switlicka et al. (2020)] 
Metode: larutan, suhu ruang 
Bahan: CoCl2·6H2O, Na-dca, 2,6-
bis(pirazol 1 il)piridin (pypz), 
pelarut metanol. 
[Co(µ1,5-dca)2(4-MOP-NO)2]n 
[Mautner dkk. (2019)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:2.
Bahan: Co(NO3)2 6H2O, Na-dca, 
4-metoksipiridin-N-oksida (4-
MOP-NO), pelarut air 
[Co(µl,5-dca)2(py-NH2)2]n 
[Mautner dkk. (2019)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:2, 
pemanasan 80oC 




 [Co3(dca)6(HOpyz)5(H2O)2]n  
[Palion-Gazda et al. (2019)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:2, 
waktu 2 minggu, suhu ruang 
Bahan: CoCl2·6H2O, Na-dca, 2-
aminopirazin (NH2pyz), 2-




 [Co(dca)2(bmim)2]n  
[Switlicka et al. (2016)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:4 
dan 1:2:2, suhu ruang. 
Bahan: CoCl2·6H2O, Na-dca, 1-
benzilimidazol (bim), 1-benzil-2-
metilimidazol (bmim), pelarut 
metanol. 
[CoII(4NOpy)x(dca)y]n  
[Ogawa et al. (2016)] 
Metode larutan, rasio mol 1:2:2 
Bahan: Co(ClO4)2·6H2O,  





[Yuoh et al. (2015)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:4 
Bahan: Co(NO3)2 6H2O, Na-dca, 
2-aminopiridin (2-ampy), pelarut 
etanol dan air:etanol (1:1). 
[Co(hmpH)2(dca)2]  
[Zheng (2013)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:2, 
suhu ruang 
Bahan: Co(NO3)2 6H2O, Na-dca, 
2-(hidroksimetil)piridin (hmpH), 
pelarut air dan metanol. 
[Co(dca)2(4-nic)2]n·2nCH3OH 
[Zheng & Zhuang (2010)] 
Metode larutan, rasio mol 1:2:2, 
suhu ruang 
Bahan: Co(NO3)2 6H2O, Na-dca, 







[Sun et al. (2005)] 
Metode: larutan, rasio mol 1:2:1, 
suhu ruang 








[Luo et al. (2004)] 
Metode: larutan, pelarut air:etanol 
(1:4) 
Bahan : Co(II) asetat, Na-dca, dan 
tmeda (tetrametiletilendiamin)  
 
Penelitian yang dilakukan oleh Mautner et al. [8] menunjukkan 
keberhasilan sintesis Co(II)-dca-L, L= 4-metoksipiridin-N-oksida (4-
MOP-NO) menggunakan metode larutan dan menghasilkan senyawa 
kompleks 1D catena-[Co(µ1,5-dca)2(4-MOP-NO)2] ditunjukkan pada 
Gambar 2.3. Selain itu, Palion-Gazda et al. [17] berhasil mensintesis 
senyawa kompleks {[Co(dca)2(NH2pyz)2]·H2O)}n membentuk 
struktur 2D melalui metode larutan dengan ligan dca dan 2-








Gambar 2.4: Struktur senyawa kompleks 2D
{[Co(dca)2(NH2pyz)2 2O)}n [17] 
 
Sementara struktur kompleks 3D dari Co(II)-dca-L berhasil 
disintesis oleh Zheng dan Zhuang membentuk kompleks 
[Co(dca)2(4-nic)2]n·2nCH3OH yang ditunjukkan pada Gambar 2.5
menggunakan metode larutan dengan ligan yang digunakan adalah 
isonikotinamida (4-nic) yang merupakan salah satu isomer 
niasinamida [13]. Hal ini membuktikan adanya variasi jaringan yang 




Gambar 2.5: Struktur senyawa kompleks 3D [Co(dca)2(4-
nic)2]n·2nCH3OH [13] 
 
Penambahan ligan organik ke dalam sistem senyawa kompleks 
M(II)-dca dapat memungkinkan perubahan dimensi dari dimensi 
rendah ke dimensi yang lebih tinggi (1D hingga 3D) [13] sehingga 
berpotensi untuk dikembangkan lebih lanjut dalam pembuatan MOF 
(Metal Organic Framework) yang mampu diaplikasikan sebagai 
sarana pengantar obat (drug delivery) [31], pembuatan material 
magnet [32], katalisis, penyimpanan gas, luminesensi, pengolahan air 
[33, 34] dll. 
Pola pita serapan spektra IR dari senyawa natrium disianamida 
(Gambar 2.6) menunjukkan adanya gugus-gugus spesifik yaitu 
dan gugus amina (N-C). Karakteristik natrium 
disianamida ditunjukkan pada tiga pita serapan kuat pertama pada 
daerah 664, 930 dan 1340 cm-1 yang berturut-turut menunjukkan 
adanya mode deformasi bidang N-C=N, regangan simetris C = N, 
dan regangan asimetris N-C. Selain itu, terdapat pula pita serapan 
signifikan yang berada pada daerah 2100-2300 cm-1 dimana pada 
2161-2179 cm-1 
Sedangkan dua pita serapan terakhir pada puncak. Pita tajam pada 
daerah 2277 cm-1 dan 2285 cm-1 berturut-turut menunjukkan 
kombinasi N-C simetris dan asimetris serta 




Gambar 2.6: Spektra IR natrium disianamida [35] 
2.2 Ligan Niasinamida 
Berdasarkan beberapa penelitian yang sudah disebutkan dalam 
sintesis Co(II)-dca-L (L= ligan), ligan yang sering digunakan adalah 
ligan organik yang memiliki struktur senyawa N-heterosiklik seperti 
turunan pirazin [17] dan piridin [18, 19] atau 4,4-bipiridin yang 
merupakan ligan netral donor N- dan O- [36]. Menurut pola 
koordinasinya ligan dapat diklasifikasikan menjadi dua jenis yaitu 
ligan terminal (misal 4-pikolina, sianopiridin) dan ligan jembatan 
(misal asam nikotinat, pirazin dioksida, dan pirimidin). Dalam kasus 
senyawa kompleks M(II)-dca penambahan ligan jembatan dapat 
memperluas senyawa koordinasi logam-dca ke dimensi yang lebih 
tinggi melalui interaksi koordinasi [13]. 
Senyawa niasinamida (Gambar 2.7) merupakan salah satu 
turunan piridin dengan struktur N-heterosiklik [37]. Niasinamida 
dikenal juga dengan nikotinamida, Vitamin B3, provitamin PP 
dengan nama IUPAC Piridin-3-karboksamida. Niasinamida memiliki 
kelarutan yang baik dalam air, metanol, etanol, dan beberapa pelarut 
organik lain, tetapi sukar larut dalam pelarut eter dan bensena [38]. 
Niasinamida banyak dimanfaatkan dalam bidang kesehatan (seperti 
pengobatan penyakit hiperkolesteremia, pellagra, dan pengobatan 
gangguan penyakit tertentu) karena merupakan bahan aktif dalam 
berbagai polivitamin. Selain itu, niasinamida juga mulai digunakan 
sebagai ligan untuk mensintesis kompleks logam yang dapat 
memiliki aktifitas biologis yang tinggi [34, 39]. Niasinamida 
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memiliki tiga isomer yaitu (a) pikolinamida, (b) niasinamida, dan (c) 




Gambar 2.7: Struktur molekul (a) pikolinamida, (b) niasinamida, (c) 
isonikotinamida [15]  
 
Ligan niasinamida membentuk ikatan koordinasi dengan logam 
pusat dapat melalui donor elektron dari atom N primer pada cincin 
siklik dan atom O karbonil sehingga ligan niasinamida disebut juga 
dengan ligan bidentat. Disamping itu, ligan niasinamida juga dapat 
disebut ligan monodentat karena koordinasi dengan ion logam hanya 
melalui donor N- pada gugus piridil (Gambar 2.8) [15, 40].  Ligan 
bermanfaat dalam bidang kesehatan juga diperkirakan dapat 
mendukung pembentukan material magnet dalam kompleks Co(II)-
dca.  
Penelitian yang dilakukan oleh Xue et al. [15] berhasil 
mensintesis senyawa kompleks Co(II) dengan ligan niasinamida 
menghasilkan struktur seperti pada Gambar 2.9 dimana niasinamida 
bertindak sebagai ligan monodentat membentuk ikatan koordinasi 
yang dapat memiliki sifat kemagnetan yang bagus. Pada penelitian 
yang dilakukan oleh Askin et al. [41] menghasilkan senyawa 
-C7H4NO4)2 -niasinamida)]n, dimana ligan 
niasinamida bertindak sebagai ligan jembatan (Gambar 2.10). 
 
 
Gambar 2.8: kemungkinan pola koordinasi ligan niasinamida 
dengan ion logam M [23] 
(a) (b) (c) 
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Gambar 2.9: Struktur kompleks [Co(nia)2(H2O)4]Cl2·2H2O [15] 
 
Gambar 2.10: Struktur [Zn( -C7H4NO4)2( -niasinamida)]n [41]
 
Spektra IR dari niasinamida memiliki puncak-puncak khas yang 
dihasilkan dari beberapa gugus fungsi penyusunnya diantaranya
gugus amina (N-H), karbonil (C=O,) dan C-N (Gambar 2.11).
Puncak pita serapan tajam terbentuk pada daerah 3370 - 3160 cm-1
menunjukkan adanya peregangan gugus N-H (N-H stretching), selain 
itu terdapat pula pita serapan pada daerah 1660-1580 cm-1 yang 
menunjukkan adanya vibrasi ikatan N-H bending. Vibarasi ulur 
gugus karbonil (C=O) ditunjukkan pada daerah 1780-1680 cm-1. 
Pada daerah 1600-1500 cm-1 vibrasi ulur gugus C-N dari cincin 
siklik, sedangkan vC-N ditunjukkan pada bilangan gelombang 1397 
cm-1 [42]. Ketika ligan niasinamida membentuk kompleks dengan 
logam Co(II), pola pita serapan yang dihasilkan dari spektra IR akan 
mengalami pergeseran seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.12.  
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Gambar 2.11: Spektra IR Niasinamida [35] 
 
Gambar 2.12: Perbandingan spektra IR na (niasinamida) dengan 
kompleks Co(II)-na, sb.Y = %A [15] 
 
Puncak-puncak serapan dapat bergeser ke bilangan gelombang 
yang lebih tinggi atau lebih rendah. Puncak serapan dari niasinamida 
pada bilangan gelombang 3370 dan 3160 cm-1 dari vNH mengalami 
pergeseran ke bilangan gelombang 3330 dan 3250 cm-1 karena 
adanya vOH dan vNH yang diakibatkan oleh ikatan hidrogen antara 
gugus N-H dengan molekul air. Pergeseran juga terjadi pada vC=O ke 
bilangan gelombang 1668 cm-1. Pada vCN mengalami pergeseran ke 
bilangan gelombang 1408 cm-1, sedangkan vCN dari cincin siklik pita 
serapan bergeser ke bilangan gelombang 1600 dan 1572 cm-1 [15]. 
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2.3 Sintesis Senyawa Kompleks 
Sejak adanya konsep dasar senyawa kompleks/senyawa 
koordinasi dan teori koordinasi modern yang dikenalkan oleh 
Werner, berbagai macam senyawa koordinasi telah berhasil 
disintesis. Metode yang digunakan untuk sintesis senyawa koordinasi 
bermacam-macam, seperti metode larutan (one-pot solution 
reaction), metode gel, metode hidrotermal/solvotermal, metode 
elektrokimia, dll [2]. Dalam kasus sintesis senyawa kompleks M(II)-
dca, metode yang banyak dilaporkan adalah metode larutan [8, 12, 
13, 16 22]. 
Meskipun senyawa koordinasi biasanya memiliki ikatan yang 
kuat, akan tetapi ketidakpastian dan keragaman struktural merupakan 
masalah intrinsik dalam sentesis senyawa kompleks karena adanya 
beberapa faktor. Faktor-faktor yang dapat mempengaruhi sintesis 
senyawa kompleks diantaranya suhu, pH, pelarut, konter ion, metode 
yang digunakan, konsentrasi, rasio mol [2, 24] dll. Molekul pelarut
yang digunakan dalam sintesis senyawa kompleks dapat memberikan 
efek langsung terhadap kelarutan baik reaktan maupun produk. 
Selain itu, pelarut juga dapat mempengaruhi struktur produk antara 
dan produk akhir melalui interaksi supramulekul antara pelarut dan 
produk. Oleh karena itu, molekul pelarut tidak hanya mempengaruhi 
kondisi lingkungan selama sintesis tetapi juga dapat mempengaruhi 
struktur produk melalui interaksi dengan produk sehingga dapat 
mengarah pada struktur yang berbeda [2].  
Penggunaan pelarut air dan metanol pada penelitian ini 
dikarenakan kedua pelarut tersebut memiliki perbedaan polaritas, 
densitas, maupun titik didih sehingga dapat dibandingkan hasilnya. 
Menurut data yang ada, pelarut air memiliki indeks kepolaran 
sebesar 10,2 sedangkan pelarut metanol memiliki indeks kepolaran 
5,1 [43]. Data densitas menunjukkan bahwa pelarut air memiliki 
densitas sebesar 0,998 g/mL dan metanol memiliki densitas sebsar 
0,791 g/mL. Titik didih pelarut air dan metanol berturut adalah 100 
°C dan 64,6 °C [44]. Rasio mol atau stoikiometri juga dapat 
memberikan pengaruh signifikan terhadap topologi dari produk yang 
disintesis [45]. 
Metode larutan, salah satu metode konvensional yang paling 
umum digunakan untuk mensintesis senyawa kompleks, merupakan 
metode sintesis dimana larutan logam dan ligan secara langsung 
dicampurkan. Pelarut yang aman dan umum digunakan adalah air. 
16 
Akan tetapi, apabila ligan atau bahan yang digunakan tidak dapat 
larut dalam air maka dapat digunakan pelarut organik seperti alkohol, 
aseton, asetonitril, dimetilformamida (DMF), dimetilsulfoksida dll 
[2]. Metode larutan dapat dikondisikan dengan beberapa teknik 
seperti ilustrasi pada Gambar 2.13 yaitu (A) penguapan lambat 
(slow evaporation), (B) pendinginan lambat (slow cooling), (C) 




Gambar 2.13: Ilustrasi beberapa teknik pada metode larutan [46] 
 
Secara umum, kristalisasi akan dimulai ketika konsentrasi suatu 
senyawa dalam pelarut lebih tinggi daripada kelarutan produk dari 
senyawa tersebut. Pendekatan termudah yang dapat dilakukan adalah 
dengan menguapkan pelarut untuk meningkatkan konsentrasi hingga 
kristalisasi terjadi. Pada metode larutan, teknik penguapan lambat 
[Gambar 2.13 (A)] merupakan teknik yang paling mudah dilakukan 
dimana larutan logam dan ligan langsung dicampurkan kemudian 
dibiarkan menguap dengan tidak menutup tabung terlalu rapat. 
Meskipun reaksi langsung tersebut dapat menyebabkan terbentuknya 
nukleasi yang terlalu banyak sehingga kristal yang dihasilkan kecil, 
metode tersebut telah banyak digunakan dan dilaporkan berhasil 
memperoleh senyawa kompleks yang diinginkan.  
Pada teknik pendinginan lambat [Gambar 2.13 (B)] didasarkan 
pada senyawa lebih mudah larut dalam pelarut panas sehingga 
seiring dengan penurunan suhu dapat terjadi kristalisasi. Teknik 
difusi uap dan difusi larutan [Gambar 2.13 (C) dan (D)] 
menggunakan sistem pelarut biner (dua pelarut) sehingga 
pencampuran lambat dapat terjadi dan kristal dapat tumbuh perlahan. 
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Pada sistem teknik difusi uap, salah satu pelarut harus memiliki laju 
penguapan yang lebih tinggi agar dapat berdifusi pada pelarut 
dengan laju penguapan yang lebih rendah. Sedangkan, pada sistem 
teknik difusi larutan, salah satu pelarut harus memiliki densitas yang 





3.1 Tempat dan Waktu 
Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Dasar, Jurusan 
Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Brawijaya, Malang dalam kurun 
waktu empat bulan terhitung mulai bulan Maret-Juni 2021. 
Karakterisasi produk dilakukan di Laboratorium Instrumentasi 
Kimia, FMIPA Universitas Brawijaya dan Laboratorium Sentral 
Ilmu Hayati (LSIH) Universitas Brawijaya. 
3.2 Alat dan Bahan 
3.2.1 Alat 
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi gelas 
kimia 100 mL, gelar ukur 25 mL, botol plastik presstop 30 mL 
(d=2,4 cm), corong gelas, gelas arloji, pipet tetes, pengaduk elektrik 
dan batang magnet, batang pengaduk gelas, kertas saring, desikator, 
dan timbangan analitik (Sartorius Entris323-1S). Instrumentasi yang 
digunakan adalah spektrofotometer inframerah (IRSpirit-T 
Shimadzu), melting point apparatus InnoTech DMP800 dan 
Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray 
Spectroscopy (SEM-EDS) FEI Quanta FEG 650. 
 
3.2.2 Bahan 
Bahan-bahan yang digunakan adalah kobalt(II) nitrat 
heksahidrat (p.a), natrium disianamida (p.a), niasinamida (p.a), 
metanol (p.a), dan akuades. 
3.3 Tahapan Penelitian 
Penelitian ini dilakukan berdasarkan tahapan berikut: 
1. Sintesis senyawa kompleks 
2. Karakterisasi produk padatan 




Gambar 3.1: Diagram alir penelitian 
3.4 Prosedur Penelitian 
3.4.1 Sintesis Senyawa Kompleks 
Preparasi larutan dilakukan untuk menyiapkan masing-masing 
larutan logam kobalt(II), ligan dca, dan ligan nia dalam gelas yang 
berbeda dengan variasi pelarut dan rasio mol. Terdapat 8 seri reaksi 
yang dilakukan sebagaimana disajikan dalam tabel berikut: 
 





Jumlah mol yang 
dipakai (mmol) 
Pelarut 
D-1-A 1 : 2 : 2 0,5 : 1 : 1 Air 
D-2-M 1 : 2 : 2 0,5 : 1 : 1 Metanol 
D-3-A 1 : 2 : 4 0,5 : 1 : 2 Air 
D-4-M 1 : 2 : 4 0,5 : 1 : 2 Metanol 
D-5-A 1 : 2 : 0 0,25 : 0,5 : 0 Air 
D-6-M 1 : 2 : 0 0,25 : 0,5 : 0 Metanol 
D-7-A 1 : 0 : 4 0,5 : 0 : 2 Air 
D-8-M 1 : 0 : 4 0,5 : 0 : 2 Metanol 
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3.4.1.1 Sintesis Senyawa Kompleks D-1-A dan D-2-M 
Padatan Co(NO3)2·6H2O (145 mg, 0,5 mmol), niasinamida 
(122 mg, 1 mmol) dan Na-dca (89 mg, 1 mmol) masing-masing 
dilarutkan dengan air sebanyak 5 mL dalam wadah berbeda. Larutan 
Co(NO3)2·6H2O dan niasiamida dicampurkan kemudian diaduk 
menggunakan pengaduk magnet. Selanjutnya larutan Na-dca 
dimasukkan ke dalam campuran dan pengadukan dilanjutkan selama 
5 menit. Hasil campuran berwarna merah dibiarkan berevaporasi 
secara perlahan pada suhu ruang. Apabila terbentuk produk berupa 
padatan kemudian difiltrasi (pemisahan padatan dari larutannya) dan 
dilakukan pengeringan pada suhu ruang. Padatan kering dimasukkan 
ke dalam desikator selama 3 hari. Padatan kering kemudian 
ditimbang agar dapat diketahui massa yang dihasilkan. Selanjutnya 
dapat dilakukan tahap karakterisasi produk. Sintesis pada kode D-2-
M identik dengan kode D-1-A hanya mengubah pelarut air menjadi 
metanol. 
3.4.1.2 Sintesis Senyawa Kompleks D-3-A dan D-4-M 
Padatan Co(NO3)2·6H2O (145 mg, 0,5 mmol), niasinamida 
(244 mg, 2 mmol) dan Na-dca (89 mg, 1 mmol) masing-masing 
dilarutkan dengan air sebanyak 5 mL dalam wadah berbeda. Larutan 
Co(NO3)2·6H2O dan niasiamida dicampurkan kemudian diaduk 
menggunakan pengaduk magnet. Selanjutnya larutan Na-dca 
dimasukkan kedalam campuran dan pengadukan dilanjutkan selama 
5 menit. Hasil campuran berwarna merah dibiarkan berevaporasi 
secara perlahan pada suhu ruang. Apabila terbentuk produk berupa 
padatan kemudian difiltrasi (pemisahan padatan dari larutannya) dan 
dilakukan pengeringan pada suhu ruang. Padatan kering dimasukkan 
ke dalam desikator selama 3 hari. Padatan kering kemudian 
ditimbang agar dapat diketahui massa yang dihasilkan. Selanjutnya 
dapat dilakukan tahap karakterisasi produk. Sintesis pada kode D-4-
M identik dengan kode D-3-A hanya mengubah pelarut air menjadi 
metanol. 
3.4.1.3 Sintesis Senyawa Kompleks D-5-A dan D-6-M 
Padatan Co(NO3)2·6H2O (72,8 mg, 0,25 mmol) dan Na-dca 
(44,5 mg, 0,5 mmol) masing-masing dilarutkan dengan air sebanyak 
5 mL dalam wadah berbeda. Larutan dca dicampurkan secara 
perlahan dengan larutan Co(NO3)2·6H2O. Hasil campuran berwarna 
merah dibiarkan berevaporasi secara perlahan pada suhu ruang. 
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Apabila terbentuk produk berupa padatan kemudian difiltrasi 
(pemisahan padatan dari larutannya) dan dilakukan pengeringan pada 
suhu ruang. Padatan kering dimasukkan kedalam desikator selama 3 
hari. Padatan kering kemudian ditimbang agar dapat diketahui massa 
yang dihasilkan. Selanjutnya dapat dilakukan tahap karakterisasi 
produk. Sintesis pada kode D-6-M identik dengan kode D-5-A hanya 
mengubah pelarut air menjadi metanol. 
3.4.1.4 Sintesis Senyawa Kompleks D-7-A dan D-8-M
Padatan Co(NO3)2·6H2O (145 mg, 0,5 mmol) dan 
niasinamida (244 mg, 2 mmol) masing-masing dilarutkan dengan air 
sebanyak 5 mL dalam wadah berbeda. Larutan Co(NO3)2·6H2O dan 
niasiamida dicampurkan dan diaduk menggunakan pengaduk magnet 
selama 5 menit. Hasil campuran berwarna merah kemudian dibiarkan 
berevaporasi secara perlahan pada suhu ruang. Apabila terbentuk 
produk berupa padatan kemudian difiltrasi (pemisahan padatan dari 
larutannya) dan dilakukan pengeringan pada suhu ruang. Padatan 
kering dimasukkan kedalam desikator selama 3 hari. Padatan kering 
kemudian ditimbang agar dapat diketahui massa yang dihasilkan. 
Selanjutnya dapat dilakukan tahap karakterisasi produk. Sintesis 
pada kode D-2-M identik dengan kode D-1- hanya mengubah pelarut 
air menjadi metanol. 
3.4.2 Karakterisasi produk 
Karakterisasi produk hanya dilakukan pada produk berupa 
padatan. Karakterisasi tersebut dilakukan menggunakan instrumen 
Spektrofotometri FTIR (Fourier-Transform Infrared Spectroscopy), 
melting point apparatus, dan SEM-EDS (Scanning Electron 
Microscope-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy). 
Karakterisasi gugus fungsi yang ada pada produk dilakukan 
menggunakan spektrofotometer FTIR. Sampel diuji dengan cara 
menghaluskan 5-10 mg sampel yang dicampur dengan  KBr 
membentuk pelet dalam cetakan sampel (sampel holder). Selanjutnya 
sampel dapat dianalisis pada rentang bilangan gelombang 4000-400
cm-1. Spektra IR yang dihasilkan kemudian dapat dianalisa pada 
tahap analisis data. 
Pengujian titik leleh dilakukan menggunakan melting point 
apparatus untuk mengetahui titik leleh dari produk yang dihasilkan. 
Sampel dimasukkan pada pipa kapiler kemudian dimasukkan dalam 
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tempat sampel. Rentang suhu yang digunakan adalah 25 300 °C 
dengan kenaikan suhu 10 °C per menit. Pengamatan dapat dihentikan 
dan diambil data apabila terjadi perubahan fasa maupun warna 
seiring dengan kenaikan suhu.  
Karakterisasi morfologi produk dilakukan menggunakan SEM 
dan untuk mengetahui prediksi formula senyawa kompleks yang 
dihasilkan menggunakan EDS. Preparasi sampel dilakukan sebelum 
analisa SEM-EDS dengan cara meletakkan sampel pada stub (tempat 
sampel) menggunakan plester karbon, sampel kemudian dilapisi 
(coating) menggunakan emas (Au). Sampel yang sudah melalui 
tahap preparasi kemudian dianalisis dalam intrumen SEM-EDS 
dengan tegangan akselerasi 10 kV pada kondisi high/low-vacuum. 
3.4.3 Analisis Data 
Analisis data dilakukan menggunakan data primer yang 
didapatkan berdasarkan hasil penelitian kemudian dibandingkan 
dengan literatur. Analisa data tersebut dilakukan untuk menguatkan 
hasil penelitian apakah telah berhasil mensintesis senyawa kompleks 
Co(II)-dca-nia. Data perhitungan variasi rasio mol pada persamaan 
reaksi akan digunakan untuk menghitung rendemen yang diperoleh. 
Hasil karakterisasi spektra IR akan digunakan untuk 
mengidentifikasi gugus fungsi dari produk yang selanjutnya 
dibandingan dengan basis data spektra IR atau hasil penelitian 
sebelumnya. Sementara itu, data yang diperoleh dari uji titik leleh 
dan SEM-EDS dapat digunakan untuk memastikan dan mendukung 
hasil yang diperoleh dari spektra IR. Keseluruhan data dianalisa 
secara deskriptif dan menyeluruh dengan membandingkan hasil studi 




HASIL DAN PEMBAHASAN 
4.1 Sintesis Senyawa Kompleks 
Pembuatan senyawa kompleks Co(II)-dca-nia dilakukan dengan 
metode larutan, pada suhu ruang, dengan waktu reaksi selama 21 
hari. Sebelum dilakukan proses sintesis senyawa kompleks, perlu 
dilakukan preparasi larutan yang akan digunakan. Masing-masing 
bahan yang digunakan dalam fasa padat dilarutkan terlebih dahulu 
dengan pelarut air atau metanol pada masing-masing variasi rasio 
seperti yang disajikan pada Tabel 3.1. Penggunaan pelarut air dan 
metanol selain dapat mempengaruhi kelarutan reaktan yang 
digunakan juga akan dikaji pengaruh penggunaan pelarut yang 
berbeda terhadap senyawa Co(II)-dca-nia yang diperoleh. Disamping 
itu, penggunaan variasi rasio mol yang berbeda juga akan dikaji 
untuk mengetahui pengaruh perbedaan rasio mol terhadap senyawa 
kompleks yang diperoleh. 
Pada tahap sintesis senyawa kompleks digunakan botol plastik 
presstop dengan diameter 2,4 cm dan volume 30 mL. Pertama-tama 
larutan logam Co(II) dicampurkan terlebih dahulu dengan larutan 
niasinamida. Hal ini bertujuan untuk meningkatkan kesempatan 
niasinamida berikatan terlebih dahulu dengan logam Co(II) dan 
membentuk senyawa kompleks yang masih dalam fasa larutan. 
Selanjutnya ditambahkan larutan disianamida pada campuran logam 
dan niasinamida kemudian diaduk selama 5 menit agar campuran 
dapat dihomogenkan dan mempercepat terjadinya reaksi. Hasil 
pencampuran tersebut kemudian akan diletakkan pada meja kerja dan 
dibiarkan bereaksi dalam suhu ruang selama 21 hari.  
Pengamatan dilakukan setiap minggunya mulai hari pertama 
hingga hari ke-21. Hasil pengamatan hari pertama pada reaksi D-1-A 
hingga D-8-M disajikan dalam Gambar 4.1. Berdasarkan gambar 
tersebut telihat bahwa selain kode D-4-M, semua variasi tidak 
membentuk endapan secara langsung, sedangkan pada D-4-M setelah 
3 menit pengadukan tampak muncul endapan (ditandai dengan 
adanya keruhan). Endapan yang dihasilkan pada D-4-M selanjutnya 
dipisahkan dari filtratnya dan dikeringkan dalam suhu ruang 




Gambar 4.1: Pengamatan hari pertama dari seri reaksi D-1-A hingga 
D-8-M (kiri ke kanan) 
 
Pada hari ke-7 (Gambar 4.2), D-2-M dan D-3-A menunjukkan 
adanya padatan yang terbentuk. Padatan yang dihasikan dari D-2-M 
berbentuk serbuk berwarna merah muda, sedangkan pada D-3-M 
padatan yang dihasilkan berbentuk bola-bola kecil di dinding botol 
reaksi. Disamping itu, seri reaksi yang lain belum menunjukkan 
adanya padatan yang terbentuk hingga hari ke-14 reaksi berlangsung 
(Gambar 4.3). Reaksi dilanjutkan hingga hari ke-21 dengan tujuan 
untuk meningkatkan jumlah padatan yang terbentuk. Pada seri reaksi 
yang tidak menghasilkan padatan, tutup botol reaksi dibuka untuk 
mempercepat proses penguapan dalam rangka meningkatkan 
konsentrasi larutan sehingga dapat membentuk padatan. 
 
 
Gambar 4.2: Pengamatan hari ke-7 dari seri reaksi D-1-A hingga D-




Gambar 4.3: Pengamatan hari ke-14 dari seri reaksi D-1-A hingga 
D-8-M (kiri ke kanan) 
 
Pada hari ke-21 (Gambar 4.4) terbentuk endapan dari D-1-A 
dan D-6-M. Padatan yang dihasilkan oleh D-1-A berbentuk bola-bola 
kecil dan besar berwarna merah muda, sedangkan padatan yang 
dihasilkan pada D-6-M berbentuk seperti balok berwarna merah. Seri 
reaksi D-5-A, D-7-A, dan D-8-M tidak menghasilkan padatan. 
Setelah hari ke-21 reaksi yang menghasilkan padatan (D-1-A, D-2-
M, D-3-A, dan D-6-M) selanjutkan diisolasi padatannya 
menggunakan teknik filtrasi dan dikeringkan dalam suhu ruang 
kemudian dimasukkan dalam desikator. Filtrat dari masing-masing 
seri reaksi diukur pH larutannya agar diperoleh informasi kondisi 
derajat keasaman larutan ketika padatan diisolasi. 
 
 
Gambar 4.4: Pengamatan hari ke-21 dari seri reaksi D-1-A hingga 
D-8-M (kiri ke kanan) 
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Setelah dilakukan isolasi padatan yang terbentuk, filtrat tetap 
dibiarkan di atas meja kerja dan dibiarkan menguap secara perlahan. 
Pada filtrat D-4-M setelah dibiarkan menguap terbentuk padatan 
kembali berwarna merah dan berbentuk kristal (Gambar 4.5). 
Padatan tersebut selanjutnya diisolasi dan dikeringkan seperti halnya 
padatan sebelumnya.  
 
 
Gambar 4.5 Pengamatan pembentukan padatan kedua dari seri 
reaksi D-4-M 
 
Massa padatan yang sudah dikeringkan dan pH larutan yang 
sudah diukur disajikan pada Tabel 4.1 sedangkan gambar padatan 
yang didapatkan ditampilkan pada Gambar 4.6. 
 




Pengamatan  Massa 
(mg) 
pH* 
D-1-A 1:2:2 Padatan merah muda 73 7 
D-2-M 1:2:2 Padatan merah muda 123 7 
D-3-A 1:2:4 Padatan merah muda 115 7 
D-4-M-a 1:2:4 Padatan merah muda 185 7 
D-4-M-b 1:2:4 Kristal merah 23 7 
D-5-A 1:2:0 Larutan jingga - 6 
D-6-M 1:2:0 Padatan merah 30 7 
D-7-A 1:0:4 Larutan jingga - 6 







Gambar 4.6: Padatan kering hasil sintesis (a) D-1-A, (b) D-2-M, (c) 
D-3-A, (d) D-4-M-a, (e) D-4-M-b, (f) D-6-M 
 
Berdasarkan pengamatan, tidak semua seri reaksi 
menghasilkan padatan. Secara total diperoleh 6 padatan dari 8 seri 
reaksi yang dibuat. Berdasarkan data pH yang diukur, seri reaksi 
yang membentuk padatan memiliki pH 7, sedangkan seri reaksi yang 
tidak membentuk padatan memiliki pH 6. Perbedaan pH larutan 
tersebut diperkirakan menjadi faktor yang menyebabkan tidak 
terbentuknya padatan karena kristalisasi dan interaksi logam dengan 
ligan juga dipengaruhi oleh keasaman atau kebasaan media reaksi 
[48]. 
4.2 Karakterisasi Produk Padatan 
Karakterisasi produk hanya dilakukan pada padatan yang 
dihasilkan oleh D-1-A hingga D-4-M dan D-6-M menggunakan 
FTIR, uji titik leleh, dan SEM-EDS (D-1-A dan D-4-M-b). 
 
4.2.1 Hasil FTIR 
 Karakterisasi gugus fungsi yang ada pada produk dilakukan 
menggunakan spektrofotometer FTIR (Fourier-Transform Infrared 
Spectroscopy) untuk mengidentifikasi keberadaan gugus fungsi dari 
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ligan disianamida dan niasinamida yang digunakan. Spektra IR dari 
niasinamida, D-1-A, D-2-M, D-3-A, D-4-M-a, D-4-M-b, D-6-M, dan 
Na-dca (berturut-turut dari bawah ke atas) ditampilkan dalam 
Gambar 4.7 dimana spektra niasinamida, D-6-M, dan Na-dca 
digunakan sebagai pembanding. 
 
 
Gambar 4.7: Spektra IR niasinamida, D-1-A hingga D-6-M, dan 
Na-dca 
 
Berdasarkan Gambar 4.7, pola spektra dari D-1-A hingga D-
4-M memperlihatkan adanya puncak-puncak serapan dari gugus 
fungsi khas yang dimiliki oleh disianamida maupun niasinamida. Hal 
ini ditunjukkan oleh munculnya pita serapan di daerah 3100-3400 
cm-1 yang merupakan vibrasi regangan gugus amida (NH2) dari ligan 
niasinamida. Selain itu, vibrasi gugus karbonil (C=O) dari 
niasinamida juga muncul pada pita serapan di daerah 1600 cm-1. Pita 
serapan dari cincin piridil dari niasinamida juga dapat diamati pada 
daerah 1600 cm-1 dengan puncak yang medium. Sementara itu, 
gugus fungsi dari ligan disianamida muncul pada daerah 2100-2300 
cm-1 yang merupakan vibrasi gugus nitril ( ) dari ligan 
disianamida. Secara rinci, interpretasi dari data FTIR dituliskan pada 
Tabel 4.2 berikut: 
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Co(II) : dca : nia 

























- v(N-H) [42] 
2286 - 2306 2292 2306 2295 2300 2380 vas + vs [25] 
2228 - 2269 2248 2269 2248 2245 2273 vas  [25] 
2175 - 2178 
2205 
2181 




















1622 - v(C=C) [15] 
- 1398 1389 1385 1389 1388 1390 - v(C=N) [47] 
1343 - 1356 1336 1356 1335 1351 1314 vas(C-N) [25] 
930 - 936 963 936 940 941 964 vs(C-N) [25] 
 
Berdasarkan Tabel 4.2, bilangan gelombang yang muncul dari 
senyawa D-1-A, D-2-M, D-3-A, D-4-M-a, dan D-4-M-b tidak 
memiliki selisih yang signifikan. Bilangan gelombang yang 
menunjukkan vibrasi gugus fungsi yang khas dari ligan niasinamida 
dan ligan disianamida juga tidak berbeda signifikan dengan data 
literatur yang ada. Hal ini mengindikasikan bahwa D-1-A, D-2-M, 
D-3-A, D-4-M-a, dan D-4-M-b merupakan senyawa Co(II)-dca-nia. 
Konfirmasi senyawa dilakukan dengan analisa lebih lanjut yaitu uji 
titik leleh. 
4.2.2 Hasil Uji Titik Leleh 
Uji titik leleh dilakukan untuk mengidentifikasi secara 
kualitatif senyawa hasil sintesis merupakan senyawa yang sama atau 
berbeda. Uji titik leleh berdasarkan pengamatan fisik berupa suhu 
ketika padatan yang diuji mengalami perubahan fasa maupun warna 
selama pemanasan. Hasil uji titik leleh ditampilkan pada Tabel 4.3. 
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Co(NO3)2·6H2O - Leleh (larutan merah) 55 
Niasinamida - Leleh (larutan bening) 130 
Na-dca - Padatan putih >300 
D-1-A 1:2:2 Terdekomposisi* 216,3 
D-2-M 1:2:2 Terdekomposisi* 217,5 
D-3-A 1:2:4 Terdekomposisi* 215,2 
D-4-M-a 1:2:4 Terdekomposisi* 215,6 
D-4-M-b 1:2:4 Terdekomposisi* 186,9 
D-5-A 1:2:0 Tidak dilakukan Tidak dilakukan 
D-6-M 1:2:0 Terdekomposisi* 289,3 
D-7-A 1:0:4 Tidak dilakukan Tidak dilakukan 
D-8-M 1:0:4 Tidak dilakukan Tidak dilakukan 
*berubah warna menjadi hitam 
 
Berdasarkan data hasil uji titik leleh, diketahui bahwa padatan 
hasil sintesis tidak mengalami pelelehan tetapi langsung 
terdekomposisi yang ditandai dengan perubahan warna padatan dari 
merah muda menjadi hitam. Titik dekomposisi yang ditampilkan 
pada Tabel 4.3 menunjukkan bahwa senyawa D-1-A, D-2-M, D-3-A, 
dan D-4-M-a tidak memiliki perbedaan titik dekomposisi yang 
signifikan sehingga diperkirakan merupakan senyawa yang identik, 
sedangkan pada kode D-4-M-b memiliki titik dekomposisi yang 
berbeda. Hal ini kemudian dijadikan pertimbangan dalam pemilihan 
sampel yang dianalisis lebih lanjut menggunakan SEM-EDS. 
4.2.3 Hasil SEM-EDS 
 Analisis SEM-EDS dilakukan untuk mengetahui morfologi 
produk melalui SEM dan prediksi formula senyawa kompleks yang 
dihasilkan berdasarkan data EDS. Morfologi yang dihasilkan dari 
SEM ditunjukkan pada Gambar 4.8 sedangkan tabel komposisi 
unsur yang terkandung dalam senyawa D-1-A dan D-4-M-b disajikan 
pada Tabel 4.4. Gambar 4.8 menunjukkan morfologi dari senyawa 
hasil sintesis yang berbentuk mikrokristalin untuk kode D-1-A dan 
berbentuk kristal untuk kode D-4-M-b. Sedangkan Gambar 4.9 dan 















Perbesaran 5000x Perbesaran 1000x
 
Gambar 4.8: Hasil pencitraan SEM dari sampel kode D-1-A (kiri) 
dan kode D-4-M-b (kanan) di berbagai perbesaran 
 
Mengacu pada analisis sebelumnya (FTIR dan uji titik leleh) 
senyawa hasil reaksi dari kode D-1-A identik dengan kode D-2-M, 
D-3-A, dan D-4-M-a, sehingga morfologi dari senyawa ketiga 
tersebut diperkirakan juga berbentuk mikrokristalin. Dalam hal ini, 
perbedaan pelarut yang digunakan tidak mempengaruhi morfologi 
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dari hasil sintesis. Disisi lain, padatan yang dihasilkan dari proses 
penguapan lebih lanjut dari pelarut metanol (D-4-M-b) menunjukkan 
pembentukan kristal yang lebih besar. Hal ini disebabkan oleh 
konsentrasi dari larutan yang sudah berkurang karena proses 
pengendapan pertama, sehingga jumlah inti kristal yang terbentuk 
sedikit dan dapat tumbuh membesar membentuk kristal. 
 
Gambar 4.9: Hasil analisa EDS dari sampel D-1-A 
Gambar 4.10: Hasil analisa EDS dari sampel D-4-M-b 
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%C 47,80 45,50 2,3 46,35 45,10 1,25
%N 28,66 33,10 4,44 28,03 29,23 1,20
%O 8,92 7,57 1,35 14,03 13,36 0,67
%Co 14,61 13,93 0,68 11,58 12,30 0,72
4.3 Analisis data 
Analisis data dilakukan berdasarkan data pengamatan (secara 
kualitatif) maupun data pengukuran (secara kuantitatif). Berdasarkan 
data pengamatan (Gambar 4.6 dan Gambar 4.8), penggunaan 
pelarut yang berbeda memberikan morfologi yang berbeda. Pada 
pelarut air, padatan yang terbentuk cenderung berbentuk seperti bola-
bola kecil yang merupakan agregat mikrokristalin sedangkan  
padatan yang dihasilkan dari pelarut metanol cenderung berbentuk 
serbuk mikrokristalin dan kristal. Hal ini disebabkan oleh pengaruh 
perbedaan polaritas dari pelarut yang digunakan. Pelarut air memiliki 
indeks kepolaran 10,2 sedangkan pelarut metanol memiliki indeks 
kepolaran 5,1 [43]. Hal ini berarti bahwa padatan hasil sintesis 
bersifat lebih polar dan akan lebih mudah mengendap di pelarut non-
polar seperti metanol atau dengan kata lain kelarutan kompleks
tersebut rendah dalam metanol. 
Polaritas pelarut berpengaruh terhadap interaksi di permukaan 
padatan. Pada pelarut air, karena memiliki polaritas yang lebih tinggi 
dibandingkan dengan metanol, maka kecenderungan kompleks untuk 
terlarut dalam pelarut air lebih besar sehingga pembentukan endapan 
jauh lebih lambat. Umumnya, pada kondisi tersebut morfologi 
padatan yang terbentuk akan cenderung seragam dan mampu 
membentuk kristal. Pada pelarut metanol berlaku sebaliknya, 
sehingga padatan yang terbentuk cenderung berupa serbuk. Selain 
pengaruh perbedaan kepolaran, titik didih juga diperkirakan menjadi 
faktor yang berpengaruh terhadap senyawa kompleks yang diperoleh.
Titik didih pelarut air dan metanol berturut adalah 100 °C dan 64,6 
°C [44]. Titik didih yang berbeda antara pelarut air dan metanol akan 
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mempengaruhi cepat/lambatnya penguapan dari pelarut tersebut. 
Mudahnya suatu pelarut untuk menguap akan mempercepat kenaikan 
konsentrasi dari larutannya sehingga membantu proses pengendapan 
lebih lanjut. Oleh karena itu, pada pelarut metanol yang memiliki 
titik didih lebih rendah, proses pengendapan akan lebih cepat apabila 
dibandingkan dengan pelarut air. 
Data massa padatan yang didapatkan (Tabel 4.1) menunjukkan 
bahwa padatan yang dihasilkan dari pelarut metanol cenderung lebih 
banyak dibandingkan dengan pelarut air, sedangkan pada pelarut 
yang sama semakin besar rasio mol niasinamida yang ditambahkan, 
reaksi cenderung menghasilkan padatan yang lebih banyak. Hal ini 
dikarenakan pada rasio mol yang tinggi akan meningkatkan interaksi 
reaktan untuk saling bertumbukan satu sama lain, sehingga semakin 
banyak tumbukan yang terjadi antar reaktan maka potensi 
terbentuknya produk akan semakin meningkat. 
Analisis dengan FTIR menunjukkan bahwa secara keseluruhan 
senyawa yang disintesis memiliki puncak pita serapan dari gugus-
gugus fungsi yang khas dari ligan disianamida 
daerah 2178 2380 cm-1 maupun ligan niasinamida yaitu gugus O=C 
pada daerah 1622 1693 cm-1 dan gugus NH2 pada daerah 3193 3466 
cm-1 di semua produk. Pola pita serapan yang dihasilkan dari kode D-
1-A, D-2-M, D-3-A, D-4-M-a, dan D-4-M-b juga tidak memiliki 
perbedaan intensitas maupun bilangan gelombang yang signifikan, 
sehingga padatan hasil reaksi dari semua kode tersebut merupakan 
senyawa kompleks Co(II)-dca-nia. Disisi lain, hasil analisis 
menggunakan uji titik leleh menunjukkan adanya perbedaan titik 
dekomposisi dari senyawa D-4-M-b yang mengindikasikan bahwa 
senyawa tersebut berbeda apabila dibandingkan dengan senyawa dari 
D-1-A hingga D-4-M-a (yang merupakan senyawa identik). Dari dua 
data karakterisasi tersebut kemudian dilakukan analisa tambahan 
menggunakan SEM-EDS untuk mengetahui perbedaan komposisi 
dari senyawa D-1-A dan D-4-M-b. 
Analisa dengan SEM-EDS menunjukkan bahwa senyawa D-1-A 
berbeda dengan D-4-M-b. Rumus empiris yang diprediksi 
berdasarkan data EDS yaitu [Co(dca)2(nia)2]n untuk D-1-A dan 
{[Co(dca)2(nia)2]·2CH3OH}n untuk D-4-M-b. Pada senyawa D-1-A 
struktur yang diprediksikan memiliki kemiripan dengan struktur 
senyawa kompleks yang dilaporkan oleh Mautner et al., 2019 pada 
Gambar 2.3 [8], dimana ligan disianamida akan bertindak sebagai 
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jembatan ganda (double bridge) sehingga membentuk struktur 
polimer. Prediksi struktur dari senyawa D-1-A akan sama dengan 
kode D-2-M, D-3-A, dan D-4-M-a karena merupakan senyawa yang 
identik sebagaimana ditunjukkan pada Gambar 4.11. 
Pada senyawa D-4-M-b molekul metanol diperkirakan dapat 
bertindak sebagai ligan atau molekul bebas. Prediksi pertama, 
metanol bertindak sebagai ligan. Hal ini dimungkinkan karena 
berdasarkan prosedur penelitian padatan hasil sintesis sudah melalui 
tahap pengeringan untuk menghilangkan pelarutnya, sehingga 
apabila metanol bertindak sebagai molekul bebas pengeringan 
tersebut sudah cukup untuk membuat metanol terlepas dari kisi 
kristalnya. Dengan demikian prediksi rumus empiris berdasarkan 
prediksi pertama dari senyawa D-4-M-b yaitu [Co(dca)2(nia)2-
(CH3OH)2] dengan struktur sebagaimana Gambar 4.12. 
Prediksi kedua, metanol bertindak sebagai molekul bebas. 
Sebagaimana yang dilaporkan oleh Zheng dan Zhuang, 2010 [13],
meskipun telah dilakukan pengeringan, metanol sebagai molekul 
bebas masih dapat terikat dalam sampel karena mampu membentuk 
ikatan hidrogen dengan ligan niasinamida (Gambar 4.13). Metanol 
sebagai molekul bebas akan terlepas apabila sampel dikeringkan 
pada suhu tinggi misalnya 50 °C. Dengan demikian prediksi rumus 





Gambar 4.11: Prediksi dari struktur kompleks [Co(dca)2(nia)2]n hasil 




Gambar 4.12: Prediksi pertama dari struktur kompleks 
[Co(dca)2(nia)2(CH3OH)2] hasil sintesis dengan kode D-4-M-b. 
 
Gambar 4.13: Prediksi kedua dari struktur kompleks 
{[Co(dca)2(nia)2]·2(CH3OH)}n hasil sintesis dengan kode D-4-M-b.
37
Berdasarkan prediksi struktur yang dibuat, baik pada senyawa 
D-1-A maupun D-4-M-b, ion logam Co2+ membentuk geometri 
oktahedral. Stuktur yang membentuk polimer dijembatani oleh ligan 
disianamida dengan model double bridge (Gambar 4.11 dan 
Gambar 4.13) dan molekul metanol juga dapat menjembatani antara 
dua ligan niasinamida yang bersebelahan. Pada Gambar 4.12
menunjukkan prediksi struktur yang tidak membentuk polimer. 
Prediksi reaksi yang terjadi selama sintesis yaitu: 
1. Pelarutan Co(NO3)2·6H2O dengan pelarut air atau metanol
- Co(NO3)2·6H2O(s)  [Co(H2O)6]2+(aq) + 2NO3   (aq) 
- Co(NO3)2·6H2O(s) + 6CH3OH(aq)  [Co(CH3OH)6]2+(aq) + 2NO3
(aq) + 6H2O(aq) 
2. Penambahan ligan niasinamida (C6H6N2O) dengan air atau 
metanol 
- [Co(H2O)6]2+(aq) + xC6H6N2O(aq)  [Co(C6H6N2O)x(H2O)6-x]2+(aq) +
xH2O(aq) 
- [Co(CH3OH)6]2+(aq) + xC6H6N2O(aq)  [Co(C6H6N2O)x(CH3OH)6-x]2+(aq)
+ xCH3OH (aq) 
3. Penambahan ligan dca (N(CN)2)  dengan air atau metanol 
- [Co(C6H6N2O)x(H2O)6-x]2+(aq) + yN(CN)2  (aq)  
[Co(C6H6N2O)x(N(CN)2)y](s) + nH2O(aq) 
- [Co(C6H6N2O)x(CH3OH)6-x]2+(aq) + yN(CN)2  (aq)  







 Kesimpulan yang diperoleh dari penelitian ini adalah: 
1. Sintesis senyawa kompleks Co(II)-dca-nia berhasil 
dilakukan dengan metode larutan pada suhu ruang. 
2. a) Analisa FTIR menunjukkan senyawa hasil sintesis 
mengandung ligan disianamida dan niasinamida. Spektra IR 
dari senyawa D-1-A, D-2-M, D-3-A, D-4-M-a, dan D-4-M-b 
memiliki pola pita serapan yang tidak jauh berbeda sehingga 
disimpulkan merupakan senyawa yang identik. 
b) Uji titik leleh menunjukkan bahwa senyawa D-1-A, D-2-
M, D-3-A, D-4-M-a identik karena memiliki titik 
dekomposisi yang tidak jauh berbeda, sedangkan pada D-4-
M-b dan D-6-M merupakan senyawa berbeda. 
c) Hasil SEM-EDS menunjukkan bahwa morfologi padatan 
yang dihasilkan berbentuk mikrokristalin dimana pada 
senyawa D-1-A, D-2-M, D-3-A, dan D-4-M-a memiliki 
struktur dan rumus empiris yang berbeda dengan D-4-M-b.
3. Penggunaan variasi pelarut berpengaruh terhadap bentuk dan 
massa dari senyawa kompleks yang diperoleh. Pada pelarut 
air padatan yang diperoleh berbentuk mikrokristalin, 
sedangkan pada pelarut metanol padatan berbentuk 
mikrokristalin dan kristal. Massa yang diperoleh dari pelarut 
metanol lebih banyak dibandingkan dengan dari pelarut air. 
4. Penggunaan variasi rasio mol berpengaruh terhadap massa 
padatan yang diperoleh dimana semakin besar rasio mol 
niasinamida yang digunakan, massa padatan yang diperoleh 
semakin banyak. 
5.2 Saran 
 Pada penelitian selanjutnya perlu dilakukan: (1) analisis 
lebih lanjut menggunakan single crystal-XRD sehingga dapat 
diketahui dengan pasti struktur dari senyawa kompleks yang 
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Lampiran A. Diagram alir sintesis Co(II)-dca-nia 
Diagram alir sintesis D-1-A dan D-2-M (rasio mol 1:2:2) 
 
 
- ditambahkan dengan larutan niasinamida (1 mmol) 
dalam 5 mL air 
- campuran diaduk hingga homogen 
- ditambahkan larutan Na-dca (1 mmol) dalam 5 mL air 
- diaduk menggunakan magnetik stirrer selama 5 menit 
- campuran ditutup dan dibiarkan menguap pada suhu 
ruang selama 2-4 minggu 
 
 
Untuk sintesis kode D-2-M prosedur yang dilakukan sama seperti 
sintesis kode D-1-A tetapi mengganti pelarut yang digunakan yaitu 
metanol 
 
Diagram alir sintesis D-3-A  dan D-4-M (rasio mol 1:2:4) 
 
 
- ditambahkan dengan larutan niasinamida  (2 mmol) 
dalam 5 mL air 
- campuran diaduk hingga homogen 
- ditambahkan larutan Na-dca (1 mmol) dalam 5 mL air 
- diaduk menggunakan magnetik stirrer selama 5 menit 
- Campuran ditutup dan dibiarkan menguap pada suhu 
ruang selama 2-4 minggu 
 
 
Untuk sintesis kode D-4-M prosedur yang dilakukan sama seperti 
sintesis kode D-3-A tetapi mengganti pelarut yang digunakan yaitu 
metanol.   
Larutan ion kobalt(II) (0,5 mmol) dalam 5 mL air 
Produk 
Produk 
Larutan ion kobalt(II) (0,5 mmol) dalam 5 mL air 
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Diagram alir sintesis D-5-A dan D-6-M (rasio mol 1:2:0) 
 
 
- ditambahkan larutan Na-dca (0,5 mmol) dalam 5 mL 
air 
- campuran diaduk hingga homogen 
- campuran ditutup dan dibiarkan menguap pada suhu 




Untuk sintesis kode D-6-M prosedur yang dilakukan sama seperti 
sintesis kode D-5-A tetapi mengganti pelarut yang digunakan yaitu 
metanol. 
 
Diagram alir sintesis D-7-A dan D-8-M (rasio mol 1:0:4) 
 
 
- ditambahkan larutan niasinamida (2 mmol) dalam 5 
mL air 
- campuran diaduk hingga homogen 
- campuran ditutup dan dibiarkan menguap pada suhu 




Untuk sintesis kode D-8-M prosedur yang dilakukan sama seperti 




Larutan ion kobalt(II) (0,25 mmol) dalam 5 mL air 
Produk 
Larutan ion kobalt(II) (0,5 mmol) dalam 5 mL air 
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Lampiran B. Perhitungan massa reaktan
Penentuan massa padatan kobalt(II) nitrat heksahidrat 
Mr Co(NO3)2·6H2O = 291,03 g/mol 
Massa Co(NO3)2·6H2O  = Mol x Mr Co(NO3)2·6H2O
a. Jumlah mol = 0,5 mmol 
Massa yang dibutuhkan  = jumlah mol x Mr 
    = 0,5 mmol x 291,03 g/mol
    = 145 mg 
b. Jumlah mol = 0,25 mmol 
Massa yang dibutuhkan  = jumlah mol x Mr 
   =0,25 mmol x 291,03 g/mol 
   = 72,8 mg 
 
Penentuan massa padatan ligan niasinamida 
Mr Niasinamida = 122,12 g/mol 
Massa Niasinamida = Mol x Mr Niasinamida 
a. Jumlah mol = 1 mmol 
Massa yang dibutuhkan  = jumlah mol x Mr 
    = 1 mmol x 122,12 g/mol
    = 122 mg 
b. Jumlah mol = 2 mmol 
Massa yang dibutuhkan  = jumlah mol x Mr 
   = 2 mmol x 122,12 g/mol
    = 244 mg 
 
Penentuan massa padatan ligan Na-dca 
Mr Na-dca = 89 g/mol 
Massa Na-dca = Mol x Mr Na-dca 
a. Jumlah mol = 1 mmol 
Massa yang dibutuhkan  = jumlah mol x Mr 
    = 1 mmol x 89 g/mol
    = 89 mg 
b. Jumlah mol = 0,5 mmol 
Massa yang dibutuhkan  = jumlah mol x Mr 
   = 0,5 mmol x 89 g/mol 
    = 44,5 mg 
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D-1-A 1:2:2 145 89 122 
D-2-M 1:2:2 145 89 122 
D-3-A 1:2:4 145 89 244 
D-4-M 1:2:4 145 89 244 
D-5-A 1:2:0 72,8 44,5 0 
D-6-M 1:2:0 72,8 44,5 0 
D-7-A 1:0:4 145 0 244 




Lampiran C. Hasil uji FTIR D-1-A
50 
Lampiran D. Hasil uji FTIR D-2-M
51
Lampiran E. Hasil uji FTIR D-3-A
52 
Lampiran F. Hasil uji FTIR D-4-M-a
53








Lampiran I. Hasil uji FTIR niasinamida
  
56 
Lampiran J. Hasil uji FTIR natrium disianamida
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- -  - -  - -  
- - -  - -  - - -  
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Lampiran L. Hasil Uji SEM-EDS D-1-A




SEM Instrument : FEI - Quanta FEG 650 
SEM type : FESEM 
License to : Universitas Brawijaya 
EDS detector : Oxford Instrument - X-act 
EDS software : AZtecOne 
Manage by : Laboratorium Sentral Ilmu Hayati (Central Laboratory of Life 
Science) 
Operated by : NFK 
 
Specimen Notes for 'D-1-A' 
 
FESEM set-up for EDS acquisition 
Vacuum mode : Low Vacuum  
HV  : 10 kV 
spot size  : 5 
dwell time : 1 us 
WD  : 10 mm 
tilt  : 0 
SEM det image : LFD (SEI) at 500X polaroid 
Sample prep : sample was put on top of the stub with double sided carbon 








D-1-A     
Element Line 
Type 
Weight % Weight % 
Sigma 
Atomic % 
C K series 47.80 1.43 58.25 
Co L series 14.61 1.07 3.63 
N K series 28.66 1.77 29.95 
O K series 8.92 0.70 8.16 




Lampiran M. Hasil uji SEM-EDS D-4-M-b




SEM Instrument : FEI - Quanta FEG 650 
SEM type : FESEM 
License to : Universitas Brawijaya 
EDS detector : Oxford Instrument - X-act 
EDS software : AZtecOne 
Manage by : Laboratorium Sentral Ilmu Hayati (Central Laboratory of Life 
Science) 
Operated by : NFK 
 
Specimen Notes for 'D-4-M-b' 
 
FESEM set-up for EDS acquisition 
Vacuum mode : Low Vacuum  
HV  : 10 kV 
spot size  : 5 
dwell time : 1 us 
WD  : 10 mm 
tilt  : 0 
SEM det image : LFD (SEI) at 500X polaroid 
Sample prep : sample was put on top of the stub with double sided carbon 









D-4-M-b     
Element Line 
Type 
Weight % Weight % 
Sigma 
Atomic % 
C K series 46.35 0.73 55.66 
Co L series 11.58 0.52 2.83 
N K series 28.03 0.93 28.86 
O K series 14.03 0.43 12.65 
Total  100.00  100.00 
 
